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Fliissigkonzentrat zur Konservierunq 
von kosmetischen und pharmazeutischen Produkten 



Die Erfindung betrifft ein Fliissigkonzentrat auf Basis von 
3-Iod-2-propinyl-butylcarbamat (IPBC) sowie dessen Verwendung 
zur Herstellung und Konservierung von kosmetischen und pharma- 
zeutischen Produkten. 

Konservierungsmittel werden in vielen Produkten oder Systemen 
Phase eingesetzt, um schadigende und verderbende Einfliisse, 
insbesondere mikrobielle Einfliisse, auf das Produkt zu vermei- 
den. Wichtige Einsatzgebiete von Konservierungsmitteln sind 
kosmetische Produkte wie Shampoos, Dusch- und Badgele, aber auch 
hochwertige pflegende Kosmetika wie Cremes, Emulsionen, Lotionen 
und Gele. Konservierungsmittel werden auch in Reinigungs-, Pf le- 
ge- und Hygieneprodukte fur Haushalt (z.B. antimikrobielle Hand- 
reiniger) und Korperpflege (z.B. Zahnpasten) eingesetzt. 

IPBC spielt neuerdings eine immer grdSere Rolle bei der Konser- 
vierung solcher Produkte. Es ist als weiSes Pulver erhaltlich 
und hat den Nachteil, dass es nur sehr gering wasserloslich ist 
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(ca. 0,1 g/1 bei 20°C) . In fester Form hat es anwendungstechni- 
sche Nachteile hinsichtlich der Handhabung und Dosierung. Die 
Industrie greift daher lieber auf fliissige Produkte zuruck und 
ist an einer fliissigen IPBC-Form interessiert . 

5 

Auch die Farbe der Produkte nitnmt eine immer groSere Rolle ein. 
Zunehmend werden klare oder pastellf arbene Produkte verlangt, 
die zudem iiber eine hohe Farbstabilitat verfiigen sollen. 

10 Bekannt ist beispielsweise die EP 0 757 518, gemaS der Kombina- 
tionen von IPBC mit Formaldehyd-Depotverbindungen eingesetzt 
werden. Ein weiteres Beispiel fur bekannte IPBC-Formulierungen 
ist die EP 0 484 172, Worin Kombinationen von IPBC mit 1,3,5- 
(Trishydroxy ethyl) hexahydrotrazin beschrieben sind. Ferner ist 

15 die DE 100 34 138 bekannt, die Kombinationen von IPBC mit Phen- 
oxyethanol beschreibt . 

IPBC ist zwar in den meisten organischen Losungsmitteln hinrei- 
chend loslich und mit vielen in der Kosmetik verwendeten Wirk- 

20 stoffe, Additiven und Hilfsstoffen vertraglich, doch bereitet 
die Farbstabilitat von Fliissigkonzentraten immer noch groSe Pro- 
bleme, was auf die geringe Wasserloslichkeit und die reaktions- 
fahigen Gruppen im IPBC-Molekul zuriickzufuhren ist. Hinzu kommt 
Licht-, Warme- und Oxidationsempf indlichkeit , die zur Bildung 

25 gefarbter Abbauprodukte fuhrt. Auch die Geruchsentwicklung ist 
haufig mangelhaft. 

Der vorliegenden Erfindung liegt daher die Aufgabe zugrunde, ein 
fliissiges Produkt in Form eines Fliissigkonzentrats fur die Kon- 
3 0 servierung kosmetischer und pharmazeutischer Produkte auf Basis 
von IPBC bereitzustellen, dass farbstabil ist, neben der ausge- 
pragten fungiziden Wirkung auch eine sehr gute bakterizide Wir- 
kung zeigt, auch in Bezug auf den Wirkstof f gehalt stabil ist und 
gute organoleptische Eigenschaf ten hat. 

35 

Zur Losung dieser Aufgabe wird ein Flussigkonzentrat zur Kon- 
servierung von kosmetischen und pharmazeutischen Produkten auf 



Basis von 3-Iod-2-propinyl-butylcarbamat (IPBC) vorgeschlagen, 
dass dadurch gekennzeichnet ist, dass es neben IPBC einen fliis- 
sigen Trager ausgewahlt aus mehrwertigen Alkoholen, Glykolestern 
und Glykolethern oder irgendwelchen Gemischen derselben und 
5 einen Stabilisator ausgewahlt aus Ameisensaure, Ameisensauresal- 
zen und Ameisensauree stern oder irgendwelchen Gemischen dersel- 
ben enthalt, wobei keine weitere Carbonsaure ausgewahlt aus 
Benzoesaure, Propionsaure, Salicylsaure , Sorbinsaure, 4 -Hydroxy - 
benzoesaure, Dehydracetsaure und 10-Undecylensaure oder ein Salz 
10 derselben enthalten ist. 

Die nachfolgend in Gew.-% angegebenen Anteile der einzelnen 
Komponenten im Fliissigkonzentrat beziehen sich, wenn nicht an- 
ders angegeben, auf das Gewicht des gesamten Konzentrats. 



15 

In iiberraschender Weise hat sich gezeigt, dass durch die Kom- 
bination von IPBC mit einem fliissigen Trager und einem der ge- 
nannten Ameisensaurederivate als Stabilisator ein f arbstabiles , 
wirkstoff stabiles und geruchlich akzeptables Produkt erhalten 
2 0 wird ohne dass die mikrobiologische Aktivitat eingeschrankt 
wird. 



In diesem Zusammenhang bedeutet "f arbstabilisierende Wirkung" , 
dass das Konzentrat, gegebenenf alls mit Losungsmittel verdunnt 
, 25 oder im zu konservierenden Produkt, keiner deutlichen Farbver- 
anderung (z.B. Braunverf arbung) bei ublichen Lagerungsbedingun- 
gen unterliegt. Eine solche Farbveranderung kann beispielsweise 
mit bekannten Prufmethoden (z.B. Bestimmung der Hazen-Farbzahl 
oder Gardner -Farbzahl) verfolgt werden. 



30 



Der Begriff "Wirkstof f stabilitat " bedeutet, dass bei ublichen 
Lagerungsbedingungen iiber einen Zeitraum von mindestens 4 Wo- 
chen, vorzugsweise 3 Monaten kein sensorisch wahrnehmbarer Nie- 
derschlag oder keine Trubungen im Konzentrat auftreten. Unter 
"ublichen Lagerungsbedingungen" ist beispielsweise die Lagerung 
bei Raumtemperaturen von 15 bis 25 °C in trockenen, beluftbaren 
Raumen zu verstehen. Das erf indungsgemaSe Fliissigkonzentrat 



weist aber auch bei Temperaturen, die deutlich hoher als ubliche 
Lagerungs tempera turen, vorzugsweise hoher als 40 °C, sind (z.B. 
50 °C) , eine verbesserte Lagerstabilitat iiber den genannten 
Zeitraum auf, was fur seinen Einsatz in tropischen Gebieten 
5 besonders vorteilhaft ist. 

Gegenstand der Erfindung ist auch ein Verfahren zur Herstellung 
eines solchen Fliissigkonzentrats und die Verwendung des erfin- 
dungsgemafien Fliissigkonzentrats zur Herstellung und/oder Kon- 
10 servierung von kosmetischen und pharmazeutischen Produkten. 

Das erf indungsgemaSe Flussigkonzentrat enthalt IPBC, bezogen auf 
das Gesamtgewicht , in einer Menge von 0,01 bis zu 20 Gew.% IPBC, 
vorzugsweise 0,1 bis zu 5 Gew.% IPBC, insbesondere 0,1 bis zu 2 
15 Gew.% IPBC und besonders bevorzugt bis zu 1 Gew.% IPBC. 

Das Flussigkonzentrat enthalt als fliissigen Trager einen mehr- 
wertigen Alkohol, insbesondere ein Diol, bevorzugt ein Glykol 
und bevorzugt er Ethyl englykol, 1 , 2 -Propylenglykol , 1 , 3 -Propylen- 
20 glykol, 1, 2 -Butylenglykol, 1, 3 -Butylenglykol , 1, 4 -Butyl englykol, 
1, 2-Pentandiol, 1, 3-Pentandiol, 1 , 4-Pentandiol oder 1,5-Pentan- 
diol, oder einen Glykolester oder Glykolether, insbesondere ein 
Etyhlenglykol , Propylenglykol oder Butylenglykol, bevorzugt 
Diethylenglykol , Triethylenglykol oder ein Po lye thyl englykol , 
25 oder irgendwelche Gemische derselben. Besonders bevorzugt sind 
Triethylenglykol oder 1 , 2 -Propylenglykol . 



Die in dem erf indungsgemaSen Flussigkonzentrat enthaltene Menge 
an flussigem Trager liegt bezogen auf das Gesamtgewicht im Be- 
30 reicht von 30 bis 99,989 Gew.%, vorzugsweise betragt sie mindes- 
tens 70 Gew.% und insbesondere mindestens 95 Gew.%. 

Die Stabilisatorkomponente des Flussigkonzentrats ist ausgewahlt 
aus Artie i s ens aure, Natrium- oder Kaliumf ormiat , Ameisensaurepro- 
3 5 pylenglykolmono- oder -diester oder in- situ gebildeten Ameisen- 
saureester oder irgendwelche Gemische derselben, insbesondere 
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Ameisensaure . Ameisensaure kann beispielsweise 85%ig oder 98- 
100%ig eingesetzt werden. 

Die Stabilisatorkomponente ist dabei in einer Menge von 0,001 
5 bis 20 Gew.-%, vorzugsweise 0,05 bis 10 Gew.-%, noch bevorzugter 
0,05 bis 5 oder bis 2 Gew.-% und beispielsweise weniger als 2 
oder weniger als 0,5 Gew.-% oder sogar weniger als 0,2 Gew.-% 
enthalten. 

10 Das Fliissigkonzentrat kann weitere wirkstoffe, funktionelle Zu- 
satzstoffe und/oder Hilfsstoffe enthalten. 

^ Als weiterer Wirkstoff kommt Polybiguanid (hauf ig auch als Poly- 
hexamethylenbiguanid-Hydrochlorid bezeichnet) und/oder ein Poly- 

15 biguanidsalz in Frage, vorzugsweise in einer auf das Gesamtge- 
wicht bezogenen Menge von 0,1 bis zu 2 0 Gew.%, bevorzugter bis 
zu 5 Gew.%, besonders bevorzugt bis zu 2 Gew.% und am meisten 
bevorzugt bis zu 1 Gew.%. Es kann beispielsweise ein 20%iges 
Polyhexamethylenbiguanid-Hydrochlorid in wasserfreier oder was- 

20 serarmer Qualitat eingesetzt werden. 

Das Gewichtsverhaltnis von IPBC zu Polybiguanid oder Polybigua- 
nidsalz betragt in einer bevorzugten Ausf uhrungsf orm 100:1 bis 
1:100, vorzugsweise 10:1 bis 1:10 und bevorzugter 1:2 bis 2:1. 

25 

In einer weiter bevorzugten Ausf uhrungsf orm enthalt das Konzen- 
trat <; 1 Gew.% IPBC, insbesondere 1 Gew.%, und s 1 Gew.% Polybi- 
guanid/Polybiguanidsalz , insbesondere 0,95 Gew.%. 

3 0 Je nach Anwendungsgebiet kann es vorteilhaft sein, wenn das 
Fliissigkonzentrat entweder wasserfrei ist oder als Hilfsstoff 
Wasser enthalt, wobei der Gehalt an Wasser dann vorzugsweise, 
bezogen auf das Gesamtgewicht , 0,01 bis zu 10 Gew.%, bevorzugter 
bis zu 5 Gew.%, noch bevorzugter bis zu 4 , 5 oder bis zu 4 Gew.%, 

35 besonders bevorzugt bis zu 0,2 Gew.% betragt (wasserarm) . Vor- 
zugsweise sind die Flussigkonzentrate wasserfrei oder wasserarm. 



Als weiteren Wirkstoff kann das Flussigkonzentrat neben oder 
anstelle der Polybiguanidverbindung ein Paraben, insbesondere 
Methyl-, Ethyl-, Propyl- oder Buty lparaben , eine quartare Ammo- 
niumverbindung, insbesondere Polyhexamethylenbiguanid oder ein 
5 Salz desselben, ein Benzalkoniumsalz , insbesondere Benzalkoni- 
umchlorid, Formaldehyd oder eine Formaldehyddepotverbindung oder 
ein Salz derselben, insbesondere Dime thy loldimethylhydantoin 
(DMDMH) , Imidazolidinylharnstof f , Diazolidinylharnstof f , Hexeti- 
din, 2-Brom-5-nitro-l, 3-dioxan (Bronidox) , 2-Brom-2-nitro-l, 3- 

10 propandiol (Bronopol) , 1 , 3 , 5 , 7 -Tetraazaadamantan (Hexamethylen- 
tetramin) , 4, 4-Dimethyl-l, 3 -oxazolidin, Benzylalkoholhemif ormal , 
5 -Ethyl-l-aza-3 , 7 -dioxabicyclo ( 3 .3.0) -octan, 1- (3-Chloral- 

^ lyl-3 , 5 , 7-triaza-l-azonia-adamantanchlorid oder Mischungen der- 
selben, Phenoxyethanol , Phenoxypropanol , Benzylalkohol, eine 

15 Halogenverbindung, insbesondere Dibromdicyanbutan (DBDCB) , eine 
Amindinverbindung, insbesondere Hexamidin oder Dibromhexamidin, 
oder ein Salz derselben, oder ein Isothiazolon, insbesondere N- 
Methylisothiazolon, N-Octylisothiazolon, oder irgendwelche Mi- 
schungen der zuvor Genannten enthalten. 

20 

Bevorzugte antimikrobielle Wirkstoff e, die zur Verbesserung der 
Wirksamkeit und/oder zur Verbreiterung des Wirkungsspektrums 
eingesetzt werden konnen, sind o-Phenylphenol und dessen Salze, 
Zinkpyrithion, anorganische Sulfite und Bisulfite, Natriumiodat , 
25 Dibromhexamidin und dessen Salze, Triclocarban, 4 -Chlor-m-kre- 
sol, Triclosan, 4-Chlor-3 , 5 -dimethylphenol , 2 -Hydroxy- 4 , 4 1 -di- 
chlorphenylether (z.B. Tinosan HP 100) , Polyhexamethylendiguanid 
und dessen Salze, 1- (4-Chlorphenoxy) -1- (imidazol-l-yl) -3 , 3 -dime- 
thyl -2 -but anon, l-Hydroxy-4 -methyl-6- (2 , 4 , 4 - trimethylpentyl) -2- 
30 pyridon und dessen Monoethanolaminsalz , 1, 2-Dibrom-2 , 4-dicyanbu- 
tan, Bromchlorophen, 5-Chlor-2-methyl-3 (2H) -isothiazolon, 2-Me- 
thyl-3 (2H) -isothiazolon, 2-Benzyl-4-chlorphenol, 2-Chloracet- 
amid, Chlorhexidin und dessen Salze, N-Alkyl (C 12 -C 22 ) trimethyl- 
ammonium- Salze, Hexamidin und dessen Salze, Glutardialdehyd, 
35 Silberchlorid, Benzethoniumchlorid, Benzalkoniumsalze (z.B. 
Benzalkoniumchlorid) , oder Mischungen der zuvor genannten Ver- 
bindungen . 
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Ferner kann eine Vielzahl von Stoffen bzw. Stof fkombinationen 
als weitere (funktionelle) Zusatz-, Hilfs- oder Wirkstof f e (Kos- 
metik -Additive) fur die Grundf ormulierung eingesetzt werden 
(anstelle der im Folgenden genannten Sauren werden gegebenen- 
5 falls die entsprechenden Salze eingesetzt) . Die Additive konnen 
anionen- oder kationenaktiv sein. Beispielhaf te Additive sind 
Hautpf legestof f e und Feuchthaltef aktoren (z.B. Harnstoff oder 
Sensiva SC 50), Komplexbildner (z.B. EDTA) , etherische Ole und 
Naturextrakte, Amphotenside, Tenside, Reinigungsadditive und 

10 Desinf ektionswirkstof f e (z.B. Cocoamidopropylbetain) , Parfums, 
Antiakne- bzw. Antischuppenwirkstof f e (z.B. Octopirox und Lipa- 
cide C8G) , Fungizide, Farbstoffe, Korrosionsschutzmittel , Desin- 
f ektionswirkstof f e und Antiseptika (z.B. Octenidindihydrochlo- 
rid) , Bitterstoffe (z.B. Denatoniumsalze) , Lichtschutzmittel 

15 (z.B. 2-Phenylbenzimidazolsulfonsaure) , Deowirkstof f e (z.B. 
Zinkphenolsulf onat oder Sensiva SC 50) , Mundpf legewirkstof f e 
(z.B. Kaliummonof luorphosphat) , Isothiazolone, Kohlenhydratver- 
bindungen (z.B. Alkylpolyglykoside, Starke- bzw. Cellulose-Deri- 
vate und Cyclodextrine) , Alkalichloride (z.B. NaCl oder KC1) , 

20 Anionentenside (z.B. Laurylethersulf ate) , Pf lanzenextrakte und 
Ole. Als mogliche kationenaktive Wirkstof fe konnen quarternare 
Ammoniumsalze (z.B. Cetyltrimethylammoniumchlorid oder -bromid, 
Cetylpyridiniumchlorid oder Didecyldimethylammoniumchlorid) 
verwendet werden. 



25 



30 



Auch viele dieser Kosmetik- Additive weisen eine multifunktionel- 
le Wirkung auf . Zum Teil konnen sich aufierdem synergistische 
Wirkungssteigerungen der erf indungsgema&en Fliissigkonzentrate 
mit den Additiven ergeben. 

Weitere Zusatz-, Hilfs- und/oder Wirkstof fe sind beispielsweise 
Verdicker, Puffer, Entschaumer, Losungsvermittler , Antistatika, 
Polymere und/oder Antioxidantien. 



35 



Im Einzelfall konnen Art und Menge weiterer Wirkstoffe vom Fach- 
mann in einfacher und schneller Weise durch wenige Versuche 
festgelegt werden, wobei das erhaltene Wirkstof f system, welches 
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das erf indungsgemaJSe Fliissigkonzentrat umfasst, ein breites oder 
auch sehr spezifisches Einsatzpotential haben kann. 



Die Herstellung der Konzentrate erfolgt durch einf aches Mischen. 
5 Zum Beispiel werden die festen Komponenten unter Riihren in den 
fliissigen Komponenten gelost und die weiteren Additive, Zusatz- 
und Hilfsstoffe homogen eingeriihrt . Gegebenenf alls wird die 
Mischung erwarmt (z.B. bis zu 50 °C) . 

10 Hinsichtlich des Herstellungsverf ahrens , bei dem die Bestand- 
teile in beliebiger Reihenfolge miteinander gemischt werden, ist 
gegebenenf alls vorteilhaft, dass das Fliissigkonzentrat eine 
zeitlang bei erhohter Temperatur geruhrt oder stehen gelassen 
wird. Bei dieser Tempera turbehandlug ergibt sich eine uberra- 

15 schenderweise erhohte Stabilitat. Die Mischung wird dabei vor- 
zugsweise im AnschluS an das Zusammenmischen 0,5 bis 48 Stunden 
lang bei einer Temperatur von 3 0 bis 70 °C gehalten, gegeben- 
falls unter Riihren, insbesondere bei 30 bis zu 60°C, bevorzugter 
bei 30 bis zu 50°C. Beispielswesie kommt eine Temperaturbehand- 

20 lung iiber 6 h bei 50°C, 24 h bei 40°C, 48 h bei 30°C. Je hoher 
die Temperatur ist, des to kiirzer kann die Zeitspanne der Tempe- 
raturbehandlung sein. 

Vorteilhaft ist, dass die erf indungsgemafien Fliissigkonzentrate 
25 durch einfaches Verdiinnen in die kosmetischen und pharmazeuti- 
schen Produkte eingefiigt werden konnen. Dies bietet Handhabungs- 
und Kostenvorteile gegeniiber einem Einsatz von Einzelsubstanzen, 
welche oftmals Pulver oder Granulate sind und vor der Einarbei- 
tung im zu konservierenden Produkt gelost oder dispergiert wer- 
3 0 den miissen. Durch die Konzentratf orm konnen auch Lagerungs- und 
Transportkosten reduziert werden. 

Ein weiterer Vorteil besteht darin, dass sich die erfindungs- 
gemaSen Fliissigkonzentrate als Losungsvermittler fiir wenig oder 
3 5 begrenzt wasserlosliche Kosmetikadditive oder als Losungsmittel 
bzw. Trager fiir diverse Kosmetikadditive eignen. 
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Das erf indungsgemaSe Fliissigkonzentrat liegt vorzugsweise als 
klare homogene Losung vor. Sollten eventuell doch Ausfallungen 
bei niedrigem pH-Wert im Konzentrat oder in Vorverdiinnungen auf- 
treten, konnen diese durch einf aches Verdunnen bzw. durch pH- 
5 Korrektur reversibel aufgelost werden. Es ist aber auch moglich, 
das Fliissigkonzentrat als homogen- disperse Zubereitung herzu- 
stellen, wobei es in solchen Fallen bevorzugt ist, grofiere Men- 
gen an auskristallisierten Wirkstoffen in der Zubereitung zu 
vermeiden. Das Fliissigkonzentrat kann ferner in Form einer Paste 
10 vorliegen. 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsf orm wird als Trager/Stabilisa- 
tor-Kombination eine "gealterte" Mischung aus Glykolen und/oder 
Glykolethern und Ameisensaure verwendet. Der Ausdruck "gealtert" 

15 bedeutet in diesem Zusammenhang, dass man Kombinationen aus 
Glykolen und/oder Glykolethern und Ameisensaure bei erhohter 
Temperatur (bis zum Siedepunkt der Mischung) ausreichend lange 
halt, gegebenenf alls unter Riihren, bis der Geruch nach Ameisen- 
saure weitgehend oder ganz verschwunden ist. Bei dieser Alterung 

20 findet moglicherweise eine Esterbildung zwischen der Ameisensau- 
re und dem Glykol und/oder Glykolether statt, wobei die genaue 
Struktur der entstandenen Verbindungen unbekannt ist. Alternativ 
kann auch Glykol (ether) ameisensaureester in Glykol und/oder Gly- 
kolether gelost werden und die Kombination zusammen mit dem IPBC 

25 eingesetzt werden. 

Besonders bevorzugt sind Fliissigkonzentrate die sehr wenig oder 
gar nicht nach Ameisensaure riechen. 

30 Der pH-Wert des Fliissigkonzentrats liegt betragt 1 bis 10, vor- 
zugsweise 3 bis 7 und bevorzugt 5 bis 7 (gemessen nach Herstel- 
lung einer frischen Losung bzw. Emulsion mit Wasser) . Beispiels- 
weise liegt der pH-Wert einer 2 gew.%igen Losung /Emulsion in 
Wasser im Bereich von 2,5 bis 5,5 oder etwa 3. 

35 

Die erf indungsgemaSen Fliissigkonzentrate haben daher insbeson- 
dere die folgenden Vorteile: 
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fliissig; 
Konzentratf orm; 

Handhabungs - und Kostenvorteile; 
homogen ; 
5 - wasserklar; 

niedrige Viskositat; 
farblos bis schwach gefarbt; 
geruchlos bzw. geruchsarm; 
sehr gute thermische Stabilitat; 
10 - sehr gute Farbstabilitat ; 

sehr gute Wirkstoff stabilitat 

breites Wirkungsspektrum mit verbesserter ( synergist ischer) 
Wirksamkeit gegenuber bekannten IPBC-Produkten; 
kann bei der Produktion von Kosmetika als Losungsmittel , 
15 Losungsvermittler oder Trager fur andere Inhaltsstof f e die- 

nen ( z . B . Par f urn o . a . ) ; 

sicher - niedriges Restrisiko beim Einsatz; 

kaltestabil, flussig und pumpbar bei niedrigen Temperaturen 
(selbst nach 12 Monaten bei z.B. -5 °C) ; und 
20 - mischbar, vertraglich mit einer breitgef acherten Reihe von 
Inhaltsstof fen. 

Die erf indungsgemaEen Flussigkonzentrate eignen sich fur die 
Hers tel lung von kosmetischen Produkten, insbesondere fur " leave - 
25 on"-Produkte wie Cremes, Lotionen, Gele, Feuchttucher , deren pH- 
Werte in der Regel im Bereich von 5 bis 8 liegen, oder fur "rin- 
se-off " -Produkte wie Shampoos, deren pH-Werte in der Regel ge- 
ringer als 7, insbesondere geringer als 6 sind. 

3 0 Weiterhin eignen sich die erf indungsgemafien Flussigkonzentrate 
als Zusatz fur pharmazeutische Produkte sowie fur Wasch- , Rei- 
nigungs-, Pflege-, Korperpf lege- und Hygieneprodukte . Neben der 
Konservierung liefern die erf indungsgemaSen Konzentrate einen 
Beitrag zur antimikrobiellen Wirksamkeit. 



35 



Die Erf indung ist im Folgenden anhand von Beispielen veranschau- 
licht . 
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Beispiele 



In den Beispielen und Vergleichsbeispielen wurde Polybiguanid 
als 20 gew.%ige Ware in Wasser eingesetzt; d.h. 4,75 Gew.% Poly- 
5 biguanid 20%ig entsprechen 0,95 Gew.% Wirkstoff. 



Die folgenden Formulierungen wurden hergestellt, indem der flus- 
sige Trager vorgelegt wurde, das IPBC und das Polybiguanid zu- 
gesetzt wurden und anschlieSend geruhrt wurde, bis eine klare 
10 Losung entstanden war. Dann wurde unter Ruhren der Stabilisator 
zugesetzt und homogen verteilt. Dabei wurden klare Losungen 
erhalten. 




25 

it 



Beispiel 


1: 






1, 00 


Gew. 


o, 
— -5 


IPBC 


4, 75 


Gew. 


o_ 
— "o 


Polybiguanid 20%ig 


2, 50 


Gew. 


-% 


Ameisensaure 98-100% 


91, 75 


Gew. 


-% 


Triethylenglykol 


Beispiel 


2: 






1, 00 


Gew. 


-% 


IPBC 


4, 75 


Gew. 


-% 


Polybiguanid 20%ig 


0,50 


Gew. 


-% 


Natriumf ormiat 97%ig 


93, 75 


Gew. 


o. 


1, 3-Butandiol 


Beispiel 


3: 






1, 00 


Gew. 


-% 


IPBC 


4,75 


Gew. 


-% 


Polybiguanid 20%ig 


2, 90 


Gew . 


-% 


Ameisensaure (85%ig 


91, 35 


Gew . 


o, 
~ "5 


1,2- Propylenglykol 



Beispiel 


4: 






0, 95 


Gew. 


-% 


IPBC 


4, 75 


Gew. 


-% 


Polybiguanid 20%ig 


2, 20 


Gew. 


-% 


Ameisensaure (85%ig 


92 , 10 


Gew . 


-% 


1,2- Propylenglykol 
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Vergleichsbeispiele 



Vergleichsbeispiel 1: 



1, 00 


Gew. 


-% 


IPBC 


4,75 


Gew. 


-% 


Polybiguanid 20%ig 


94,25 


Gew. 


-% 


1,2- Propylenglykol 



Vergleichsbeispiel 


2: 


1,00 Gew.-% 


IPBC 


4,75 Gew.-% 


Polybiguanid 20%ig 


94,25 Gew.-% 


Triethylenglykol 


Vergleichsbeispiel 


3: 


1,00 Gew.-% 


IPBC 


4,75 Gew.-% 


Polybiguanid 20%ig 


1 , 0 Gew . - % 


Glykolsaure 


93 , 25 Gew. -% 


Triethylenglykol 


Vergleichsbeispiel 


4: 


1,00 Gew.-% 


IPBC 


4,75 Gew.-% 


Polybiguanid 20%ig 


1,0 Gew.-% 


Milchsaure (80-90%ig) 


93,25 Gew.-% 


Tr i e t hy 1 eng lyko 1 


Vergleichsbeispiel 


5: 


1,00 Gew.-% 


IPBC 


4,75 Gew.-% 


Polybiguanid 20%ig 


1 , 0 Gew . - % 


Benzoesaure (> 99,5%ig) 


93,25 Gew.-% 


Triethylenglykol 



30 

Vergleichsbeispiel 6: 

1,00 Gew.-% IPBC 

4,75 Gew.-% Polybiguanid 20%ig 

1,0 Gew.-% Ameisensaure (98-100%ig) 

35 93,25 Gew.-% Phenoxyethanol 
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Die erfindungsgemaSen Beispiele zeigten alle eine gute Geruchs-, 
Farb- und Wirkstof f stabilitat , wahrend die Produkte der Ver- 
gleichsbeispiele keine ausreichenden Geruchs-, Farb- und Wirk- 
stof f stabilitaten zeigten. 

Die Ergebnisse dieser Untersuchungen sind in den Tabellen 1 und 
2 zusammengestellt . 



Vergleichsbeispiel 1 


klare Fliissigkeit/ 
fast farblos 


fast neutral 
27 
0,98 
0,98 


3 Monate Lagerung in Polyethylenflaschen blau 


alle Muster bei alien folgenden Lagerbedingungen o.V. (klare Fliissigkeiten) || 


fast neutral 
74 
0,98 
1,01 


fast neutral 
553 
0,98 
1,01 


fast neutral 
346 
0,88 
1,02 


fast neutral 
422 
0,87 
1,01 


fast neutral 
773 
0,77 
1,02 


fast neutral 
560 
0,58 
1,03 


Beispiel 4 


klare Fliissigkeit/ 
farblos 


stechend 

0,92 
0,98 


nicht stechend 

0,94 
0,93 


nicht stechend 

0,93 
0,94 


nicht stechend 
16 

0,89 
0,96 


nicht stechend 
10 

0,95 
0,95 


nicht stechend 
21 

0,95 
0,97 


nicht stechend 

495 

0,66 

1,00 


Beispiel 3 


klare Fliissigkeit/ 
farblos 


stechend 
6 

0,96 
0,94 


nicht stechend 
6 

1,00 
0,94 


nicht stechend 

0,99 
0,95 


nicht stechend 

16 

0,97 

0,96 


nicht stechend 

0,97 
0,96 


nicht stechend 

22 

0,96 

0,97 


nicht stechend 

568 

0,65 

1,01 


Beispiel 1 


klare Fliissigkeit/ 
farblos 


stechend 
14 
1,00 
0,97 


nicht stechend 

99 

0,98 

1,00 


nicht stechend 

64 

0,98 

1,01 


nicht stechend 

33 

0,97 

1,02 


nicht stechend 

30 

0,97 

1,01 


nicht stechend 

78 

0,94 

1,02 


nicht stechend 

189 

0,88 

1,04 






Geruch 
Farbz./Hazen 
IPBC (%) 
Polybiguanid (%) 


Geruch 
Farbz./Hazen 
IPBC (%) 
Polybiguanid 


Geruch 
Farbz./Hazen 
IPBC (%) 
Polybiguanid 


Geruch 
Farbz./Hazen 
IPBC (%) 
Polybiguanid 


Geruch 
Farbz./Hazen 
IPBC (%) 
Polybiguanid 


Geruch 
Farbz./Hazen 
IPBC (%) 
Polybiguanid 


Geruch 
Farbz./Hazen 
IPBC (%) 
Polybiguanid 




Aussehen sofort nach Her- 
stellung 


Nullwerte 


Aussehen 


U 

0 

<n 


U 

0 


U 

0 

</■> 

CM 


RTL (Raumtemperatur/Licht) 


Fenster/Siid 


40 °C 

1 
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Aus den Tabellen 1 und 2 geht hervor, dass die erf indungsgemaSen 
Flussigkonzentrate eine deutlich verbesserte Stabilitat zeigen. 

Fur die Farbstabilitatsuntersuchungen wurden die Fliissigkonzen- 
5 trate in Klarglas gelagert und die Hazen- bzw. Gardner- Farbzahl 
(siehe Prufmethoden) unmittelbar nach Herstellung an einer 
frisch angesetzten Zubereitung sowie nach den angegebenen Zeit- 
raumen und Lagerung bei den angegebenen Temperaturen bestimmt . 

10 Prufmethoden ; 

Die Hazen- Farbzahl (DIN-ISO 6271, auch bekannt als "APHA-Ver- 
fahren" bzw. "Platin-Kobalt-Skala" ) ist definiert als mg Platin 
pro 1 Liter Losung. Fur die Hazen- Stammlosung werden 1,246 g 

15 Kaliumhexachloroplatinat (IV) und 1,00 g Kobalt (II) -chlorid in 
100 ml Salzsaure geslost und mit dest. Wasser auf 1000 ml aufge- 
fullt. Die Hazen- Farbskala dient zur Farbbeurteilung von anna- 
hernd wasserklaren Produkten. Sie ist im hellgelblichen Bereich 
enger abgestuft als die Iodfarbskala und reicht bis zu wasser- 

2 0 klaren Farbstichen. 

Die Gardner- Farbzahl ist in DIN-ISO 4630 definiert. Die hell- 
gelben Gardner- Farbzahlen (1 bis 8) basieren auf Kaliumchloro- 
platinat-Ldsungen, die Farbzahlen 9 bis 18 auf Eisen (III) -chlo- 
25 rid, Kobalt (II) -chlorid und Salzsaure-Losungen. 

Das jeweilige Konzentrat wurde in eine Kuvette eingefullt und 

® 

anschlieSend mit Hilfe eines Farbmessgerats vom Typ LICO 200 
(Dr. Lange GmbH, Berlin) die Farbzahl gemessen. 

Die Geruchsentwicklung wurde organoleptisch gepruft. Die Geriiche 
wurden jeweiis von 3 Personen bewertet . 



30 
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Patentanspriiche 



Flussigkonzentrat zur Konservierung von kosmetischen und 
pharmazeutischen Produkten auf Basis von 3-Iod-2-propinyl- 
butylcarbamat (IPBC) , dadurch gekennzeichnet , dass es neben 
IPBC einen f lvissigen Trager ausgewahlt aus mehrwertigen Alko- 
holen, Glykolestern und Glykolethern oder irgendwelchen Gemi- 
schen derselben und einen Stabilisator ausgewahlt aus Amei- 
sensaure, Ameisensauresalzen und Ameisensaureestern oder 
irgendwelchen Gemischen derselben enthalt, wobei keine weitere 
Carbonsaure ausgewahlt aus Benzoesaure, Propionsaure, Sali- 
cylsaure, Sorbinsaure, 4 -Hydroxybenzoesaure, Dehydracetsaure 
und 10-Undecylensaure oder ein Salz derselben enthalten ist. 

Flussigkonzentrat nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
dass es, bezogen auf das Gesamtgewicht , 0,01 bis zu 20 Gew.% 
IPBC, vorzugsweise 0,1 bis zu 5 Gew.% IPBC, insbesondere 0,1 
bis zu 2 Gew.% IPBC und besonders bevorzugt bis zu 1 Gew.% 
IPBC enthalt. 

Flussigkonzentrat nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeich- 
net, dass es als flussigen Trager einen mehrwertigen Alkohol, 
insbesondere ein Diol, bevorzugt ein Glykol und bevorzugter 
Ethylenglykol , 1, 2-Propylenglykol, 1 , 3 -Propylenglykol , 1,2- 
Butylenglykol, 1, 3 -Butylenglykol , 1, 4 -Butylenglykol , 1,2- 
Pentandiol, 1 , 3 -Pentandiol , 1 , 4 -Pentandiol oder 1,5-Pentan- 
diol, oder einen Glykolester oder Glykolether, insbesondere 
ein Etyhlenglykol, Propylenglykol oder Butylenglykol, bevor- 
zugt Diethylenglykol, Tri ethylenglykol oder ein Polyethylen- 
glykol, oder irgendwelche Gemische derselben, besonders bevor- 
zugt Triethylenglykol oder 1, 2 -Propylenglykol enthalt. 

Flussigkonzentrat nach Anspruch 1, 2 oder 3, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass es als Stabilisator Ameisensaure , Natrium- oder 
Kaliumformiat , Ameisensaurepropylenglykolmono- oder -diester 
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Oder in- situ gebildete Ameisensaureseter oder irgendwelche 
Gemische derselben, insbesondere Ameisensaure enthalt . 

5. Flussigkonzentrat nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet , 
dass es den Stabilisator in einer auf das Gesamtgewicht bezo- 
genen Menge von 0,001 bis 2 0 Gew.%, bevorzugter 0,05 bis 10 
Gew.%, besonders bevorzugt 0,05 bis 5 Gew.% und am meisten 
bevorzugt bis zu 2 Gew.% enthalt, wobei weniger als 0,5 und 
insbesondere weniger als 0,2 Gew.% insbesondere bevorzugt 
s ind . 

6. Flussigkonzentrat nach einem der Anspruche 1 bis 5, dadurch 
gekennzeichnet, dass es weitere Wirkstoffe, funktionelle Zu- 
satzstoffe und/oder Hilfsstoffe enthalt. 

7. Flussigkonzentrat nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, 
dass es als weiteren Wirkstoff Polybiguanid und/oder ein 
Polybiguanidsalz , vorzugsweise in einer auf das Gesamtgewicht 
bezogenen Menge von 0,1 bis zu 20 Gew.%, bevorzugter bis zu 5 
Gew.%, besonders bevorzugt bis zu 2 Gew.% und am meisten 
bevorzugt bis zu 1 Gew.% enthalt. 

8. Flussigkonzentrat nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, 
dass das Gewichtsverhaltnis von IPBC zu Polybiguanid oder 
Polybiguanidsalz 100:1 bis 1:100, vorzugsweise 10:1 bis 1:10 
und bevorzugter 1 : 2 bis 2 : 1 betragt . 

9. Flussigkonzentrat nach Anspruch 7 oder 8, dadurch gekennzeich- 
net, dass das Konzentrat s 1 Gew.% IPBC, insbesondere 1 Gew.%, 
und < 1 Gew.% Polybiguanid/Polybiguanidsalz , insbesondere 0,95 
Gew.% enthalt. 

10. Flussigkonzentrat einem der Anspruche 1 bis 9, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass es wasserfrei ist oder als Hilfsstoff Wasser 
enthalt, wobei der Gehalt an Wasser dann vorzugsweise, bezogen 
auf das Gesamtgewicht, 0,01 bis zu 10 Gew.%, bevorzugter bis 
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zu 5 Gew.%, noch bevorzugter bis zu 4,5 oder bis zu 4 Gew.%, 
besonders bevorzugt bis zu 0,2 Gew.% betragt. 

11. Fliissigkonzentrat einem der Anspriiche 1 bis 10, dadurch ge- 
kennzeichnet , dass es als weiteren Wirkstoff ein Paraben, ins- 
besondere Methyl-, Ethyl-, Propyl- oder Butylparaben, eine 
quartare Ammoniumverbindung, insbesondere Polyhexamethylenbi- 
guanid oder ein Salz desselben, ein Benzalkoniumsalz , ins- 
besondere Benzalkoniumchlorid, Formaldehyd oder eine Formal - 
dehyddepotverbindung oder ein Salz derselben, insbesondere 
Dimethyloldimethylhydantoin (DMDMH) , Imidazolidinylharnstof f , 
Diazolidinylharnstof f , Hexetidin, 2-Brom-5-nitro-l , 3 -dioxan 
(Bronidox) , 2-Brom-2-nitro-l, 3-propandiol (Bronopol) , 1,3,5,7- 
-Tetraazaadamantan (Hexamethylentetramin) , 4 , 4-Dimethyl- 
1, 3-oxazolidin, Benzylalkoholhemif ormal , 5-Ethyl-l-aza-3 , 7- 
dioxabicyclo (3.3.0) -octan, 1- (3 -Chloral ly 1-3 , 5 , 7-triaza-l-azo- 
nia-adamantanchlorid oder Mischungen derselben, Phenoxyetha- 
nol, Phenoxypropanol , Benzylalkohol , eine Halogenverbindung, 
insbesondere Dibromdicyanbutan (DBDCB) , eine Amindinverbin- 
dung, insbesondere Hexamidin oder Dibromhexamidin, oder ein 
Salz derselben, oder ein Isothiazolon, insbesondere N-Methy- 
lisothiazolon, N-Octylisothiazolon, oder irgendwelche Mischun- 
gen der zuvor Genannten enthalt. 

12. Verfahren zur Herstellung eines Flussigkonzentrats gemaS einem 
der Anspriiche 1 bis 11, dadurch gekennzeichnet , dass die 
Bestandteile miteinander gemischt werden und die Mischung 
gegebenenf alls anschlieSend 0,5 Stunden bis 48 Stiinden lang 
bei einer Temperatur von 30 bis 70 °C gehalten wird, insbeson- 
dere 3 0 bis zu 60 °C, bevorzugter 3 0 bis zu 5 0 °C. 
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Verwendung eines Flussigkonzentrats gemaS einem der vorher- 
gehenden Anspiirche zur Herstellung von kosmetischen und phar- 
mazeutischen Produkten. 



Verwendung eines Flussigkonzentrats gemafi einem der vorher- 
gehenden Anspiirche zur Konservierung von kosmetischen und 
pharmazeutischen Produkten. 



Zusammenf assung 



Die Erfindung bet r if ft ein Flussigkonzentrat zur Konservierung von 
kosmetischen und pharmazeutischen Produkten auf Basis von 3-Iod-2- 
propinyl-butylcarbamat (IPBC) , das neben IPBC einen flussigen Trager 
ausgewahlt aus mehrwertigen Alkoholen, Glykolestern und Glykolethem 
oder irgendwelchen Gemischen derselben und einen Stabilisator ausge- 
wahlt aus Ameisensaure, Ameisensauresalzen und Ameisensaureestern 
oder irgendwelchen Gemischen derselben enthalt, wobei keine weitere 
Carbonsaure ausgewahlt aus Benzoesaure, Propionsaure, Salicylsaure, 
Sorbinsaure, 4-Hydroxybenzoesaure, Dehydracetsaure und 10-Undecy- 
lensaure oder ein Salz derselben enthalten ist. 



